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(g) jiFlussige, wa&rige Farbepraparationen von Reaktivfarbstoffen and ihre Verwendung« 

Flussige, wSBnge Farbepraparationen von ReaWivifarbstof- 
fen mit Reaktivgruppen aus der allphatischen Reihe werden 
aus den bei der Synthese anfallenden FarbstofFlosungen 
durch einen MembrantrennprozeB, der vorzugswefse unter 
Druck durchgefOhrt wird, erhalten. Bevorzugte Praparatlonen 
enthalten zusStzlich Puffersubstanzen. Die Farbepraparatio- 
nen werden in der fur Reaktivfarbsfoffe Oblichen Weise zum 
Farben und Bedrucken von Fasermatertalien eingesetzt. 

(31 48 876) 
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- X ~ HOE 81/F 323 

PATENT ANSPRttCHE ; 

1, Flusslger waBrige FSrbepraparationen von Reaktivf arb- 
stof fen mit Reaktlvgruppen aus der aliphatischen 
Eeihe, dadurch gekennzeichnet, dafi die bei der 
Synthese anfallendoiFarbstof f losungen durch einen 

5 Meinbrantrennproze0 konzentriert werden. 

2. Farbepraparationen gemaB Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Reaktivgruppe eine Vinylsulfonyl-, 

. p-Sulfatoathylsulfonyl-, p-Thiosulf atoathylsulf onyl-, 
10 p-Phosphatoathylsulfonyl-, ^-Chlorathylsulfonyl- 

Oder 6-Sulfatoathylaminosulfonyl-Gruppe ist. 

3, Farbepraparationen gemaB Anspruch 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnetr daB der MembrantrennprozeB unter 

15 Druck durchgefuhrt wird. 

4. Farbepraparationen gemaB Anspruch 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie Puf f ersubstanzen enthalten. 

20 5. Verwendung von Farbepraparationen gemaB Anspruch 1 

bis 4, zum Parben und Bedrucken von Fasermaterialien 
aus Wolle^ Seide, Polyamid und naturlicher regene- 
rierter Cellulose oder von Fasermischungen, die diese 
Faserarten enthalten. 

25 
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HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT HOE 81/P323 Dr^KL/Wa 

Flussige,. waBrige Farbepraparationen von Reaktivfarb- 
stof fen und ihre Verwendung 

Die vorliegende Erfindung betrifft fliissige, waBrige 
Farbepraparationen von Reaktivf arbstof f en mit Reaktiv- 
gruppen axis der aliphatischen Reihe, die dadurch gekenn- 
zeichnet sind,^ daB die bei der Synthese anfallendenFarb- 
5 stofflosungen durch einen MembrantrennprozeB konzentriert 
werden* Die Reaktivgruppe ist vorzugsweise eine 
Vinylsulfonyl-, p~Sulf atoathylsulf onyl-/ p-Thiosulfato- 
athylsulf onyl- / p-Phosphatoathylsulfonyl-, p-ChlorSthyl- 
sulfonyl- Oder p-Sulfatoathylaminosulfonyl-Gruppe. 

10 

Die in den erf indungsgemaBen Farbepraparationen enthal- 
tenen Reaktivfarbstoffe und die zu i hnen f iihrenden Her- 
stellungsverfahren sind bekannt- Die Farbstoffe tragen 
wenigstens eine wasserliSslichinachende Gruppe, wobei es 
15 sich vorzugsweise xm Sulfogruppen handelt. 

Der Membrantrennprozefi wird vorzugsweise unter Druck 
durchgefiihrt (Druckpermeation) . Geeignete Membrantrenn- 
prozesse sind zum Beispiel Dialyse oder Elektrcdialyse 

20 und, vorzugsweise/ die Revers osmose und die Ultrafiltra- 
tion. Eine zusammenf assende Beschreibung dieser Trenn- 
verfahren und dafiir geeigneter Meiubranen findet man 
beispielsweise in Ullmanns Encyklopadie der technischen 
Chemie, 4. Auflage, Band 16, S. 515; Verlag Chemie, Wein- 

25 heim-New York; 1978. 

Bei dem besonders bevorzugten Trennverfahren werden 
Reversosmose und Ultrafiltration kombiniert (Druckper- 
meation) . Dabei wird die bei der Synthese anfallende 
30 verdiinnte Reaktiyf arbstof f losung unter einem ihren osmo- 
tischen Druck ubersteigenden auBeren Druck liber eine 
geeignete semipermeable Membrane filtriert. Wahrend der 
geloste Reaktivfarbstof f die Membrane praktisch nicht 
passiert, erhalt man ein Permeate das Wasser, anorganische 
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Salze und niedermolekulare Verunreinigungen wie nicht 
mng^setzte Vorprodukte oder bei der Farbstof f synthese 
anfallende Nebenprodukte enthSlt. Geeignete Membranen 
slnd solche, die wenigstens 95 % des Farbs toffs ziariick- 
5 haiten und den auBeren Bedingungen des Trennverf ahrens 
standhalten. Man arbeitet mit stramungsfuhrenden Geraten, 
sog* Modulen, die fiir die unterschiedlichsten Formen und 
Anordnungen der Meitibranen ausgelegt werden. Grundsatz- 
lich kSnnen die Membranen in Form von Flach- oder Schlauch- 
10 folien in entsprechenden Modulen^ wie Rohr-, Flatten- 
Oder Spiral-'Modulen, verwendet werden* Als Membranma- 
terialien eignen sich beispielsweise Cellulose und 
Celluloseacetate, aber auch synthetische Polymere wie 
Polyamide/ Polyolefine oder Polysulfone. 
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Die erforderlichen Driicke hangen auBer vom osmotischen 
Druck der Losung von der Modul-Bauweise und von der ver- 
wendeten Membrane ab. In der Praxis wird mit Drucken 
zwischen 5 und 60 bar gearbeitet. ' 



Wegen der Alkaliempf indlichkeit der Reaktivf arbstof fe 
wird das Trennverf ahren vorteilhaft mit schwach sauren 
bis Beutralen Losungen (im pH-Bereich zwischen 3 und 7) 
durchgef iihrt . 

25 Ein besonderer Vorteil des Verf ahrens besteht darin, daB 
es bei Raumtemperatur ablaufen kann. 

Die erfindungsgemaBen flGssigen Farbepraparationen stellen 
in der Regel LSsungen mit Farbstof fgehalten von 10 bis 

30 60 <3ew.-%r vorzugsweise 20 bis 50 Gew.-% dar, die neben 
den Reaktivf arbstof fen noch Reste anorganischer Salze / 
insbesondere Natriumchlorid und Natriumsulfat, enthalten 
konnen. Der Salzgehalt liegt bei ca. 0,2 bis 10 Gew.-%, 
vorzugsweise bei ca. 0,5-5 Gew.-%. Dariiberhinaus ent- 

35 haiten die fliissigen Farbepraparationen zweckmaBig 

Puf fersubstanzen, wie in der DE-PS 2 417 255 beschrieben, 
wobei deren Zusatz vor oder nach dem Aufkonzentrieren 




erfolgen kann. 

Die erf indungsgemaBen Farbepraparationen sind, insbesondere 
in gepuf f erter Form, sowohl bei Raumtemperatur als auch 
5 bei Temperaturen von SO^^C, ausgezeichnet lagersfcabil lind 
unempfindlich gegen Kalteeinwirkung. In der Regel liegen 
' die Farbstoffe als Alkalisalze oder substituierte 

Ammonitimsalze vor- Ebenso konnen Mischungen dieser Salz- 
formen vorliegen, Manche der Farbstoffe bilden in den 
10 konzentrierten Farbepraparationen flussige Kristalle aus 
und zeigen dann Doppelbrechung. Auch durch Rontgenklein- 
winkelbeugting konnen die Flussig-Kristalle nachgewiesen 
werden . 

15 Die erf indungsgemaBen Farbepraparationen eignen sich in 

der fur Reaktivf arbstof f e liblichen und allgemein bekannten 
Weise nach Verdiinnen mit Wasser und gegebenenf alls nach 
Zusatz ublicher Farbehilf smittel oder entsprechend nach 
Zugabe von in der Druckerei iiblichen Verdickungsmitteln 
' 20 und gegebenenf alls Druckereihilf smitteln zum Farben und 
Bedrucken von Faserniaterialien aus Wolle, Seide/ Poly- 
amid und natUrlicher oder regenerierter Cellulose oder 
von Fasermischungen, die eine oder mehrere der genannten 
Faserarten enthalten. Die Erfindung betrifft deshalb 

25 auch die Verwendung der erf indungsgemaBen Farbeprapara- 
tionen zum Farben und Bedrucken von Fasermaterialien aus 
Wolle, Seide, Polyamid und natiirlicher oder regenerierter 
Cellulose oder von Fasermischungen , die diese Faserarten 
enthalten. 

•30 

In den nachstehenden Beispielen be Ziehen sich Prozent- 
angaben auf das Gewicht. 
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Beisplel 1 

1500 g einer bei der Herstellung des Farbstoffs der Formel 




entsprechend Beispiel 1 der DE-PS 1 150 163 erhaltenen 

15 Losung init ca. 12 % Farbstof f gehalt werden bei Raumterape- 
ratur in einer Druckpermeationszelle, die eine Polyainid- 
Membrane ohne Ruckhaltevermogen fur NaCl und Na2S0^ 
enthalt (Durchmesser 76 mm) , bei einem Druck von 40 bar 
innerhalb 9 Stunden von 675 g salzhaltigem Permeat 

20 befrei-t. Die verbleibenden 825 g Farbstof flosiang enthal- 
ten ca. 22 % Farbstof f und werden mit 10 g Dinatrium- 
hydrogenphosphat auf pH 6,0 eingestellt. Die so erhal- 
tene Farbepr aparation , die den Farbstof f zum Teil als 
fliissige Kristalle enthalt, hat sowohl bei Raumtemperatur 

25 als auch bei 50**C eine sehr gute Lagerbestandigkeit und 
kann direkt in Farbebader, Klotzf lotten oder Druckpasten 
eingearbeitet werden. In der fiir Reaktivf arbstof f e iiblichen 
Weise auf Fasermaterialien aus Woller Seide, Polyamid und 
naturlicher oder regenerierter Cellulose oder auf Faser- . 

30 mischungen/ die diese Faserarten enthalten, appliziert 
und fixiert, werden damit farbstarke klare gelbe Far- 
bungen und Drucke erhalten. 

Beispiel 2 

35 

Aus 5 kg einer Losung, die bei der Herstellung des Farb-- 
stoffs der Formel 




10 entsprechend Beispiel 1 der DE-PS 1 248 188 mlt eineiti 
Farbstoffgehalt von ca. 7 % anfallt, werden mit Hilfe 
eines Druckpermeationsgerates (0,25 Membranf lache, 
Polyamid, Trenngrenze bei Molgewicht ca. 500) bei Raum- 
tempera tur unter einem Druck von 30 bar innerhalb von 

15 2 Stunden 2650 g salzhaltiges Permeat entfernt- Man 

erhalt 2350 g einer ca- 17 % Farbstoff enthaltenden Farbe- 
praparation, die den Farbstoff in Form von Flussig- 
Kristallen enthalt. Diese Farbepraparation zeigt bei 
Raumtemperatur sowie bei 50*^0 eine sehr gute Lagerbe- 

20 standigkeit und kann direkt in Farbebader, Klotzflotten 
Oder Druckpasten eingearbeitet werden. In der fur Reaktiv- 
farbstoffe ublichen Weise auf Fasermaterialien aus Wolle, 
Seide, Polyamid und natiirlicher oder regenerierter 
Cellulose oder auf Fasermischungen, die diese Faserarten 

25 enthalten, appliziert und fixiert, werden damit farbstarke 
brillante gelbe Farbungen und Drucke erhalten. 

Beispiel 3 

30 Von 5 kg einer Losung, die bei der Herstellxmg des 
Farbs toffs der Formel 




S03Na 
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entsprechend Beispiel 1 der DE-PS 1 282 213 anfallt und 
einen Farbstof fgehalt von ca. 13 % aufweist, warden auf 
einem Druckpermeationsgerat entsprechend dem in Beispiel 2 
benutzten bei Raumtemperatur und einem Druck von 40 bar 
5 innerhalb 11/2 Stunden 2400 g salzhaltiges Permeat abge- 
trennt. Es resultieren 2600 g einer ca. 25 % Farbstoff 
enthaltenden Parbepraparation, deren pH-Wert durch 
Zusatz von 40 g Dinatriumhydrogenphosphat bei 6,0 sta- 
bilisiert wird. Diese Farbepraparation ist bei Raumtempe- 

10 ratur ebenso wie bei 5 0°C sehr gut lagerbestandig und 

kann direkt in Farbebader, Klotzflotten oder Druckpasten 
eingearbeitet werden. In der ftir Reaktivf arbstof f e 
iiblichen Weise auf Faserinaterialien aus WoIIb/ Seide, 
Polyamid und natiirlicher oder regenerierter Cellulose 

15 Oder auf Fasermischungen, die diese Faserarten enthalten, 
appliziert und fixiert, werden damit farbstarke klare 
gelbe Farbungen und Drucke erhalten. 

Beispiel 4 

20 

Von 1500 g einer Losung, die bei der Herstellung des 
Parbstoffs der Formel 




der aus der DE-AS '1 544 538, 1. Tabellen-Beispiel, bekannt 
1st, mit ca. 11 % Farbstof fgehalt anfallt, werden bei Raum- 
35 temperatur in einer Dr^ckperineationszelle iiber eine 

Celluloseacetat-Membrane (Durchmesser 76 .mm) unter einem 
Druck- von 40 bar innerhalb von 10 Stunden 840 g salzhaltiges 



Permeat abgetrennt. Die verbleibehden 660 g Farbstoff- 
losimg enthalten ca. 25 % Parbstoff und warden mit 10 g 
Dinatriumhydrogenphosphat auf pH 6,0 eingestellt. Die so 
erhaltene f liissige Farbepraparation ist bei Raumteiaperatur 
5 sowie auch bei 50^*0 sehr gut lagerbestandig und kann 

direkt in Farbebaderr Klotzflotten Oder Druckpasten einge- 
arbeitet werden. In der fiir Reaktiv^farbstof fe iiblichen 
Weise auf Fasermaterialien aus Wolle^ Seide, Polyaiaid 
und naturlicher oder regenerierter Cellulose oder auf 
10 Fasermischungen, die diese Faserarten enthalten, appli- 
.ziert und fixiert, werden damit graue bis schwarze Far- 
bungen und Drucke erhalten. i 
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Beispiel 5 

Von 5000 g einer Losung,. die bei der Herstellung des 
aus der DE-AS 1 619 491 , Beispiel 8;, bekannten Farbstoffs 
der Formel 



HO NHj 



3^"^""^2"4'^^2 ■ \r ^'^'"-^^s^^y 2 ^2-4 

NaO^S SO^Na 



mit ca. 11 % Farbstoffgehalt anfallt, werden bei Raum- 
temperatur und 40 bar mit einem Df uckpermeationsgerat 
(0,25 Membranflache, Polysulfon, Farbstof f rtickhalte- 

30 vermogen liber 98 %, Trenngrenze bei Molgewicht ca. 500) 
innerhalb 2 Stunden 2700 g salzhaltiges , Permeat abge-- 
trennt. Man erhalt 2300 g einer ca. 24 % Farbstoff enthal- 
tenden Farbepraparation, der en pH-Wert mit 30 g Dinatrium- 
hydrogenphosphat auf pH 6,0 eingestellt vrird. Diese 

35 Farbepraparation zeigt bei Bauiutemperatur ebenso wie bei 
50°C eine sehr gute Lagerbestandigkeit und kann direkt in 
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Farbebader/ Klotzflotten oder Druckpasten eingearbeitet 
werden. In der fflr Reaktivfarbstof f e Ublichen Welse auf 
Faserinaterialien aus Wolle, Seide, Polyamid und nattir- 
licher oder regenerierter Cellulose oder auf Faser- 
mlschungen/ die diese Faserarten enthalteti/ appllziert 
und fixiert, werden damit marineblaue bis schwarze Far- 
bungen und Drucke erhalten. 

Beispiel 6 

Von 5000 g einer Losung, die bei der Herstellung des 
Farbstoffs der Formel 



15 ^ — NH-C0-^^MJ=N' 



NaOgS-O-C^H^-SOg/ 




SO^Na 



entsprechend Beispi.el 1 der DE-PS 1 206 107 itiit einem 
Farbstof f gehalt von ca. 10 % anfallt, werden bei Raum- 
temperatur und einem Druck von 40 bar mit einem Druck- 
25 permeationsgerat entsprechend dem in Beispiel 2 benutzten 
innerhalb von 2 1/2 Stunden 2900 g salzhaltiges Permeat 
abgetrennt. Es resultieren 2100 g einer ca. 24 % Farb- 
• stoff enthaltenden Farbepraparation, die den Farbstof f 
weitgehend in Form flussiger Kristalle enthalt. 

30 

Durch Zusatz von 25 g Dinatriumhydrogenphosphat wird der 
pH-Wiert der Farbepraparation auf pH 6,0 eingestellt. Diese 
Farbepraparation ist bei Raumtemperatur ebenso wie bei 
50*^C sehr gut lagerbestandig und kann direkt in Farbebader, 
35 Klotzflotten/ Druckpasten eingearbeitet werden. In der fur 
Reaktivfarbstof fe Qblichen Weise auf Fasermaterialien aus 
Wolle^ Seide, Polyamid und natiirlicher oder regenerierter 
Cellulose Oder auf Fasermischungen, die diese Faserarten 
enthalten, applii.iert und fixiert, werden damit farbstarke 
klare gelbe Farbungen und Drucke erhalten • 



